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(54) TItre: PROCEDE DESTINE A FAIRE ADHERER UN PRODUTT SUR UNE SURFACE 

(57) Abstract 

The invention concerns a method for making a product adhere to a surface, characterised in that it consists in contacting with said 
surface a composition wherem said product is incorporated in substantially spherical multUamellar vesicles, with a diameter between 0 1 
and 100 Axm. consistmg of concentric membranes based on at least a surfactant separated by a solvent medium, said vesicles having an 
onion-hke strucnire and bcanng a global positive charge related to the presence of at least a cationic agent within said vesicles. The surface 
to be ^ted can be either an inert surface, for instance a fibre or an assembly of fibres such as a fabric, or a biological surface such as the 
skin, the hair, hau^s, superficial body growth, the cuUcle of living beings or the cuticle of plants. 

(57) Abr^g^ 

LJinvendon conceme un proc6d6 destintf d fairc adherer un produit sur une surface. caract6ris6 en ce qu'il consiste k mettrc en contact 
avec ladite surface une composition dans laquelle ledit produit est incorpoi€ dans des vdsicules multilamellaires sensiblement sph6riques 
de diamfttre compris cntre O.I et 100 /ira. constitu6cs de membranes concentriques k base d^au moins un tensioactif s^paitfes par un milieu 
solyant, lesdites v6sicules pr^sentant une structure en oignon et portant une charge globale positive li6e k la presence d*au moins un agent 
cationique au sein desdites v6sicules. U surface ^ trailer pcut filre aussi bien une surface incite, par excmple une fibre ou un ensemble de 
fibres tel qu im ussu. qu une surface biologique telle que la pcau, les chcveux. les poib. les phan&res. la cuticule des dtres vivants ou la 
cuucule des plantes. vu « 
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1 

Procede destine a faire adherer un produit sur une surface 

La presente invention conceme un procede destine a faire adherer un 
produit sur une surface. 
5 Elle conceme egalement les applications d*un tel procede dans 

differents domaines dependant de la nature de la surface et de celle du produit. 

Elle s'applique tout particulierement au traitement de surfaces 
biologiques, telles que la peau ou les cheveux de I'etre humain ou la peau ou le 
pelage des animaux ou la cuticule des plantes ou des insectes. 
10 Elle s'applique egalement au traitement des fibres, aussi bien des 

fibres naturelles qu'artificielles, ainsi que des produits a base de fibres tels que les 
tissus. 

On connait differents domaines de Tindustrie ou Ton cherche a 
ameliorer Tinteraction entre un produit et une surface ou a fixer un produit sur une 
15 surface soit pour ameliorer I'etat de cette surface, soit pour lui faire subir un 
traitement particulier. II pent s'agir, en particulier, d'applications ou Ton cherche a 
modifier les proprietes d'une surface en lui faisant subir un traitement particulier 
par un produit que Ton souhaite voir rester sufBsanmient longtemps au contact de 
cette surface. 

20 II est souvent utile de pouvoir traiter les fibres ou les surfaces textiles 

ou naturelles pour ameliorer leur apparence (brillance, couleiu:, parfiim...), leurs 
proprietes (solidite, elasticite, glissage...)» pour leur apporter de nouvelles 
fonctionnalites. 

Dans le cas de la peau, des poils et cheveux, on cherche souvent a leur 
25 apporter des actifs traitant, soignant ou fortifiant, par exemple. 

D*ime fafon generale, on designe ci-apres indifferemment par "actif ' 
ou "produit actif ' le produit que Ton desire fixer sur une surface. 

L'un des problemes rencontres pour ces differents traitements est 
d'assurer la remanence du produit sur la surface, qu'il s'agisse d'une surface inerte 
30 ou d'une surface biologique telle que la peau, les poils, les cheveux ou les 
phaneres des etres vivants ou la surface ou cuticule des plantes. Bien souvent, le 
traitement est applique par reaction chimique ou par adsorption physico-chimique 
(coloration par exemple) iors de la fabrication de la fibre, ou dans le cas des 
cheveux par un traitement demandant ime application speciale. 
35 Si Ton essaie d'appliquer le traitement lors d'une operation de lavage 

ou lors d'lm shampooing par exemple, le probleme principal rencontre est le fait 
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que I'actif apporte par le shampooing ou le produit lessiviel qui est rince, se trouve 
perdu pour sa tres grande majority, seulement une infime partie restant fixee sur la 
surface traitee. La remanence est done faible, mSme si la proportion d'actif dans le 
produit est forte. Le meme type de probleme peut se poser si la surface trait6e se 
5 trouve ensuite exposee a I'action de la pluie par exemple. 

La microencapsulation est une solution souvent utilisee pour prolonger 
la duree de raise a disposition d'un actif en ne le liberant que lentement. Elle est la 
plupart du temps realisee par la formation d'une coque polymere autour du 
principe actif, soit par pulverisation de I'actif en presence d'un polymere, soit par 

10 Tune des nombteuses methodes d'encapsulation developpees industriellement, 
comme les differentes techniques de coacervation, d'atomisation, de 
coprecipitation. Les liposomes peuvent aussi etre utilises, mais leur faible stabilite 
et leur cout empechent de les utiliser industriellement. 

La demande intemationale WO 95/23578 decrit I'utilisation de 

15 liposomes cationiques pour deposer un ingredient actif sur les cheveux. Le 
principal probleme pose par de tels liposomes est que la technique utilisee pour 
leur preparation qui est faite par simple addition des composants de la membrane 
liposomale dans la solution d'actif ne permet que difficilement de controler le taux 
d'encapsulation qui, en tout ctat de cause, reste faible. Par ailleurs, seuls des actifs 

20 insolubles dans I'eau peuvent etre encapsules dans de tels liposomes, ce qui limite 
considerablement la liste des produits actifs utilisables dans une telle technique. 

On a maintenant decouvert que des microcapsules multilamellaires a 
structure en oignon, ci-apres egalement designees par microvesicules ou vesicules 
multilamellaires, a condition d'etre formulees pour presenter une charge globale 

25 positive, presentaient la propriety de se fixer de fafon particulierement stable sur 
differentes surfaces et plus particulierement sur la surface de fibres naturelles ou ■ 
synth6tiques ou des produits k base de telles fibres ou sur les cheveux ou les polls. 
Par vesicules multilamellaires a structure en "oignon", on entend des 
vesicules multilamellaires de forme sensiblement spherique, constituees d'une 

30 succession de bicouches concentriques et, cela, du centre a la peripheric des 
vesicules, d'oi le nom de structure en oignon utilise par analogie, pour qualifier de 
telles structures. 

Ces structures peuvent Itre raises en Evidence par examen 
microscopique des compositions. L'observation se feit en utilisant un microscope 
35 optique en lumiere polarisee, dans lequel une phase lamellaire, birefringente est 
visible. Elle se manifeste par une texture caractdristique, liee a la presence des 
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defauts O'oints de grains) entre ies domaines de phase orientes differemment. Dans 
le cas de la phase concentree de vesicules, la texture est caracterisee par son 
caractere uniforme et fin, relie a la taille des vesicules. Dans la phase dispersee de 
vesicules, celles-ci sont visibles sous la forme de points plus ou moins resolus (en 
5 fonction de la taille), legerement birefringents. La birefringence tie s'observe que 
lorsque la dispersion n'est pas trop diluee. II y aura done lieu, si la dispersion est 
relativement diluee de proceder a une operation prealable de concentration pour 
mettre clairement en evidence la birefringence caracteristique de la presence des 
vesicules a structure en oignon. 

'0 n est bien evident que dans le cas present, comme dans le cas des 

liposomes cationiques decrits dans la demande interaationale WO 95/23578, la 
charge cationique de Tentite liposome ou microcapsule se trouve compensee a 
Tequilibre par des contre-ions. Toutefois, cette charge peut etre mise en evidence 
par des mesures de potentiels zheta realisees au moyen d'un zhetametre. De telles 

15 experiences sont basees sur des mesures de mobilite en presence d'un champ 
electrique. 

Les vesicules utilisees selon Tinvention peuvent etre obtenues de fagon 
particulierement simple par formation d'une phase cristal-liquide lamellaire et en 
provoquant le rearrangement des bicouches formees pour former des vesicules 

20 multilamellaires. Un precede de ce type permettant de faire des microcapsules de 
taille controlee est decrit dans la demande intemationale WO 93/19735 qui decrit 
un procede qui permet, grace au recours a une etape de cisaillement homogene 
d'une phase cristal-liquide lamellaire, de preparer des microcapsules de taille 
controlee, non seulement a partir de tensioactifs lipidiques susceptibles de former 

25 des liposomes mais aussi a partir des dififerents tensioactifs anioniques ou non 
ioniques et propose Tencapsulation de substances notanmient biologiques dans ces 
capsules. 

La demande intemationale WO 95/19707 decrit, quant a elle, un 
procede destine a ameliorer la remanence d'une odeur consistant k encapsuler un 

30 principe actif odoriferant au sein d'une microcapsule constitu6e d'un arrangement 
multilamellaire de bicouches concentriques separees par im milieu aqueux. Ces 
microcapsules sont obtenues en preparant une phase cristal-liquide ou une 
suspension de phase cristal-liquide a partir d'au moins un agent tensioactif et en 
provoquant le rearrangement des bicouches sous forme de microcapsules. Ce 

35 rearrangement peut etre, en particulier, obtenu en utilisant le procede decrit dans la 
demande intemationale WO 93/1 9735 citee precedemment. 
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Selon I'invention, le produit actif que I'on souhaite faire adherer a une 
surface a partir d*une composition est incorpore en quasi totalite a Tinterieur de 
vesicules multilamellaires que Ton designera dans le present memoire 
indifferemment par microcapsules, microvesicules ou vesicules. Ces 
5 microcapsules sont avantageusement de forme sensiblement ^pherique et sont 
constituees de lamelles concentriques leur conferant une structure de type 
"oignon". 

La substance active se trouve ainsi incluse au sein meme de la 
microcapsule, generalement dans ses membranes, le cas echeant si elle est 
10 purement hydrophile, dans Teau ou ie liquide interstitiel inclus a rinterieur de la 
microcapsule. Mais elle fait toujours partie integrante de la microcapsule. 

Meme si, d'une fafon gcnerale, on utilise des milieux 
eau/tensioactif(s) pour realiser les microcapsules de Tinvention, il n'est nullement 
exclu de remplacer I'eau par un solvant polaire, par exemple le glycerol. 

Selon un autre avantage, la technologic proposee selon Tinvention 
permet la preparation de vesicules ayant un tres fort rendement encapsulation, 
notamment un rendement superieur a 90 % et generalement tres proche de 100 %. 
D'un emploi facile, cette technologic permet egalement la preparation de grandes 
quantites de produits encapsules. De plus, elle ne .recourt pas a un cosolvant 
20 organique, ce qui permet d'envisager toutes sortes d'applications industrielles, en 
particulier dans des domaines ou Tutilisation de solvants organiques est prohibee. 
Ceci represente un avantage tout particulier dans I'industrie cosmetique, 
pharmaceutique ou alimentaire ou i'on cherche a eviter, dans la mesure du 
possible, I'utilisation de solvants organiques souvent difficilement eliminables 
25 completement. Mais ceci est egalement interessant dans d'autres domaines de 
Tindustrie ou la tendance actuelle est de remplacer les solvants organiques par des 
milieux aqueux. 

Un autre avantage vient du fait que I'utilisation des tensioactifs confere 
une bonne dispersabilite a la formulation qui pent etre utilisee sous forme liquide, 
30 en dispersion aqueuse. Cet aspect est particulierement avantageux lorsque Ton a 
affaire a des molecules hydrophobes ou non solubles dans Teau qui peuvent etre 
dispersees grace a Tinvention sans avoir recours a un solvant organique. 

Par agent cationique, on entend un produit portant une charge 

positive. 

3^ Selon Tune de ses caracteristiques essentielles, I'invention conceme un 

procede destine a faire adherer un produit sur une surface, caracterise en ce qu'il 
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consiste a mettre en contact avec ladite sxirface une composition dans iaquelle 
ledit produit est incorpore dans des vesicules multilamellaires sensiblement 
spheriques, de diametre compris entre 0,1 et 100 ^m, constituees de membranes 
concentriques a base d'au moins un tensioactif separees par un milieu solvant, 
5 lesdites vesicules presentant une structure en oignon et portant une charge globale 
positive liee a la presence d*au moins un agent cationique au sein desdites 
vesicules. 

Les vesicules multilamellaires dont Tutilisation est revendiquee dans la 
presente demande permettent d'encapsuler avec un tres bon rendement un nombre 
10 important tfactifs. De plus, la composition du melange de tensioactifs composant 
les membranes des vesicules peut etre adaptee a Tapplication envisagee et ces 
vesicules peuvent etre preparees a partir de toutes les classes de tensioactifs. 

^invention s'applique tout particulierement a la fixation d'un produit 
sur une surface presentant une charge negative, ce qui est le cas de la plupart des 
15 surfaces naturelles ainsi que d*un nombre important de surfaces artificielles, en 
particulier des fibres, des poils, des cheveux, de la peau, des phaneres et de la 
cuticule des plantes et des insectes. 

Selon Tun de ses aspects essentiels, Tinvention conceme le traitement, 
en vue de fixer un actif, d'une fibre naturelle ou artificielle ou d'un ensemble de 
20 fibres tel qu'un tissu. 

Selon un autre aspect particulierement important de I'invention, la 
surface a traiter sera une surface biologique, en particulier une partie exteme du 
corps humain ou animal telle que la peau, les phaneres, les poils, les cheveux ou la 
cuticule ou les pilosites des insectes ou d'une partie aerienne des vegetaux, en 
25 particulier leur cuticule. 

II pourra s*agir, selon une variante particuliere, d'un traitement 
cosmetique ou d*hygiene du corps humain ou animal destine notamment a 
augmenter la remanence d'un agent actif sur la partie du corps traite, par 
application d'une composition cosmetique ou d'hygiene dans Iaquelle ledit produit 
30 actif est incorpore dans des vesicules multilamellaires sensiblement spheriques, de 
diametre compris entre 0,1 et 100 ^m, constituees de membranes concentriques a 
base d'au moins im tensioactif separees par un milieu solvant, lesdites vesicules 
presentant une structure en oignon et portant une charge globale positive. 

II est bien entendu que la nature du produit a fixer dependra 
35 etroitement de la surface a traiter et du resultat vise. Toutefois, et cela constitue un 
des avantages essentiels de Tinvention, les microcapsules utilisees selon 
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I'invention pour amener le produit en contact avec la surface permettent, du fait de 
leur nature et de leur procede d'obtention, d*y incorporer un nombre quasiment 
illimite de produits dont on veut assurer la fixation sur la surface a trailer. Ceci 
constitue, par ailleurs, un gros avantage de rinvention, en particulier par rapport 
5 aux techniques mettant en oeuvre des liposomes. II est en effet bien connu de 
rhomme du metier que les liposomes, du fait de la technologic de fabrication, ne 
peuvent contenir qu'un nombre limite de produits encapsules, 

Les vesicules utilisees selon Tinvention doivent presenter une charge 
globale positive. 

10 Une telle charge peut etre conferee soit par le choix de ia nature des 

tensioactifs mis en oeuvre pour la fabrication des microcapsules, soit encore en 
encapsulant a Tinterieur de la microcapsule un agent a caractere cationique. 

II est a noter que, conune cela ressort de la description qui va suvire, il 
rfest nullement a exclure que I'agent a caractere cationique conferant la charge 

15 positive a ladite vesicule soit constitue par I'un des tensioactifs constituant les 
membranes des vesicules ou, le cas echeant, le produit que Ton cherche a fixer 
dans le procede de Tinvention. 

Comme cela ressort de la description qui suit, mais aussi des 
publications faites par les inventeurs,. en particulier dans la demande de brevet 

20 intemationale WO 97/00623, les vesicules multilamellaires utilisables selon 
rinvention contiennent avantageusement deux tensioactifs dans leurs membranes. 
Les experiences realis6es par les inventeurs montrent qu'il n'est nullement 
necessaire que les tensioactifs entrant dans la composition desdites vesicules 
soient tous cationiques pour que la charge globale de la vesicule soit positive et 

25 suffisante pour assxu-er la fixation recherchee. En fait, la charge positive globale 
recherchee et Teffet recherche, lorsqu'ils sont lies a la presence d'un tensioactif 
cationique, sont avantageusement atteints pour des concentrations en tensioactifs 
cationiques representant 0,01 a 10 % en poids de la v6sicule multilamellaire. 

A titre de tensioactifs cationiques utilisables selon rinvention, on 

30 citera a titre non limitatif : 

- les ammoniums quatemaires, 
dans lesquels le contre-ion peut etre 

• chlorure, bromiu-e, phosphate, hydroxyde, m6thosulfate, sulfate ou 
un anion d*acide carboxylique 

35 dans lesquels les substituants de I'azote peuvent etre 
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• des chaines alkyles de 1 a 20 carbones, saturees ou insaturees, 
eveniuellement hydroxylees, la fonction hydroxyle pouvant etre esterifiee, ces 
chaines pouvant etre eventuellement substituees, pouvant provenir de composes 
definis, ou bien etre des melanges issus de produits naturels 

5 • des groupements aromatiques eventuellement substitues 

• des cycles, en particulier des cycles aromatiques, par exemple la 
pyridine, eventuellement substitues 

• des melanges de ces diverses categories 

• eux-memes substitues par une fonction amine quatemisee ou non 

10 - les amines, qui peuvent se protoner en fonction du pH et les sels diamines dans 
lesquels I'azote porte les substituants precedemment cites et/ou de ITiydrogene, ces 
produits etant utilises dans des conditions ou ils sont cationiques 

- les derives d'amide, qui peuvent se protoner en fonction du pH, eventuellement 
substitues par les groupements precedemment cites, ces produits etant utilises 

15 dans des conditions ou ils sont cationiques 

-les derives de betaine ou d*aminoacides, dans les conditions de pH qui les 
rendent cationiques, eventuellement substitues par les groupements precedenunent 
cites 

- les dialkylesters quatemises. 

20 A titre d'agents cationiques encapsules pour conferer une charge 

positive a la vesicule, on utilisera avantageusement un polymere cationique. 
A titre d'exemples de tels polymeres, on citera : 

- les derives de polysaccharides, d*origine naturelle, biotechnologique ou synthe- 
tique, naturellement cationiques ou quatemises; 

25 - les hydrolysats cationiques de proteines, 

- Les derives polyamines, eventuellement substitues par des chainons poly- . 
ethyleneglycol, 

- les polyaminoacides dans les conditions de pH ou ils sont cationiques, 

- la polyethyleneimine, 

30 - les derives quatemises de polyvinylpyrrolydone (PVP) et les copolymeres de 
polyvinylpyrrolydone quatemisee et de polymeres hydrophiles (ur6thane, acrylate, 
etc.), 

- les polyquatemium, qui sont des polymeres cationiques decrits dans International 
Cosmetic Ingredient Dictionary public par la CFTA (Cosmetic, Toiletery and 

35 Fragrance Association), 

- les derives de chitine. 
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U est apparu qu'une faibie quantite de composants cationiques 
(tensioactifs et/ou agents cationiques encapsules, en particulier polymere 
cationique), est suffisante pour assurer I'adhesion des vesicules sur la surface. Plus 
precisement, les vesicules multilamellaires de Tinvention contiennent avantageu- 
5 sement de 0,01 % a 10 %, de preference de 0,1 % a 5 % en poids par rapport au 
poids total de la composition de la vesicule d'un tel agent cationique. 

Comme on Ta vu precedemment, le choix du produit a fixer depend 
etroitement de la surface a traiter. II rfest pas exclu que, dans certains cas, le 
produit a fixer soit constitue soit par Tun des agents tensioactifs cationiques, soit 
1 0 par Tagent cationique encapsule, par exemple un polymere cationique. 

Cest le cas en particulier de Tutilisation de polymeres cationiques 
lorsque Ton veut gainer un cheveu ou un poil, comme cela est bien connu dans le 
domaine de la cosmetique ou de Thygiene. Dans ce cas, le produit a fixer pourra 
etre le polymere lui-meme qui jouera a la fois la fonction d*agent cationique 
15 conferant une charge positive globale a la vesicule multilamellaire et de produit a 
fixer. 

Cest egalement le cas ou le produit actif pent etre constitue d'lm 
tensioactif cationique, par exemple un ammonium quatemaire qui pourra etre 
utilise a la fois comme bactericide pour traiter une surface et comme constituant 

20 des membranes des vesicules. 

Le champ des traitements vises par I'invention s'etend 6galement aux 
traitements pharmaceutiques ou veterinaires topiques de la peau ou de la chevelure ' 
des etres humains ainsi que de la peau ou du pelage des animaux. 

L*invention vise done egalement des procedes ou Ton cherche a fixer 

25 sur le corps humain ou animal une composition pharmaceutique comprenant un 
agent actif incorpore dans un vehicule pharmaceutiquement acceptable. Elle 
conceme en particulier ime composition pharmaceutique destinee au traitement du 
corps humam ou animal dans laquelle au moins un agent actif fait partie integrante 
de microvesicules telles qu'elles ont ete decrites precedemment. 

30 Comme on Ta vu precedemment, un des avantages de la presente 

invention est de foumir une technique particulierement souple permettant de 
preparer des compositions incorporant un produit que Ton souhaite fixer sur une 
surface. 

En effet, les compositions destinees a la mise en oeuvre du precede 
35 decrit precedemment ou les compositions pharmaceutiques telles que decrites ci- 
dessus sont aisement preparees a partir d'une phase lamellaire cristal-liquide a 
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base d*au moins un agent tensioactif comprenant un agent cationique et, le cas 
echeant, un produit a fixer ou un agent different dudit agent cationique, en 
provoquant un cisaillement de ladite phase lamellaire cristal-liquide conduisant a 
la formation desdites vesicules puis en incorporant lesdites vesicules dans un 
5 milieu adapte. 

Ce milieu sera bien entendu choisi en fonction de Tapplication visee 
pour la composition contenant les vesicules cationiques. II pourra, en particulier, 
s'agir tfun milieu aqueux, huileux ou organique. Dans chaque cas, bien entendu, la 
formulation des vesicules multilamellaires sera adaptte en fonction de la nature du 
1 0 milieu de dispersion. 

Ainsi, par exemple, dans le domaine de la cosmetique ou de Thygiene 
humaine ou animale, les compositions incorporant les vesicules seront 
avantageusement sous forme de lotions aqueuses, de shampooings, tfemulsions, 
de gels, de dispersions huileuses, de baiimes, de solutions pour aerosol ou de 
15 formulations pour applications transdermiques. 

Les vesicules multilamellaires pourront etre dispersees dans un milieu 

aqueux. 

Les vesicules multilamellaires cationiques pourront egalement etre 
dispersees dans un milieu lipophile, par exemple une huile ou un melange de cire 

20 et tfhuile. De tels milieux pourront slaverer particulidrement interessants, en 
particulier dans tous les domaines d'application ou Ton cherche a faire adherer un 
principe actif sur la peau, les cheveux ou les poils des etres humains ou des 
animaux. A titre d'exemples de tels domaines, on citera en particulier celui des 
produits cosmetiques, par exemple des produits destines au maquillage tels que les 

25 mascaras et les rouges a levres ou celui des deodorants corporels non alcooliques 
comprenant conrnie excipient un gel stearique ou une huile de silicone. 

Un autre domaine d'application ou Ton pourra faire appel 
avantageusement a des vesicules cationiques dispersees dans un milieu lipophile 
est celui des traitements appliques de fa9on topique sur la peau des animaux. De 

30 tels traitements sont couramment designes sous le vocable anglais "pour on" et 
consistent a repandre sur le pelage des animaux une composition k effet topique. 

Le composant cationique, en particulier le tensioactif ou le polymere 
cationique, est introduit dans la composition de la phase lamellaire, avant de 
provoquer le cisaillement qui conduit a la formation des vesicules. De ce fait, il est 

35 coencapsule avec Tactif, a Tinterieur de la vesicule, et en fait partie int6grante. La 
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formulation des tensioactifs est adaptee afin de tenir compte de la presence du 
tensioactif cationique et/ou du polymere cationique. 

La nature des produits actifs utilisables en tant que produits a fixer sur 
une surface depend, bien entendu, du type de surface et du traitement vise. 
5 Les actifs utilisables sent, par exemple, ceux utilises en cosmetique, 

pour le traitement des cheveux, dans les traitements d'hygiene du corps humain ou 
animal, mais egalement ceux utilises en pharmacie humaine ou veterinaire, pour 
des applications a usage topique, ainsi que ceux utilises dans le domaine de 
I'industrie textile. 

10 On peut citerpar exemple dans le domaine de la cosmetique et de la 

pharmacie humaine et veterinaire : 

-des actifs essentiellement hydrosolubles tels que, par exemple, 
extraits de plantes, d'algues, vitamines, proteines hydrosolubles, hydrolysat de 
proteines, peptides, a-hydroxyacides, acide salicylique, derives de la cafeine, des 

15 produits hydratants tels que le glycerol ou les derives du glycol 

- des actifs essentiellement liposolubles tels que, par exemple, huiles 
vegetales et animales, huiles synthetiques, carbonees ou siliconees, huiles 
essentielles et leurs melanges, parfams et aromes, vitamines, derives d*acides gras. 

D'autres produits actifs peuvent 6galement etre avantageusement 
20 encapsules en vue tfameliorer leur adhesion envers une surface a traiter, on citera 
en particulier : 

-les bactericides, comme les derives du triclosan, les anmioniums 
quatemaires, les derives du zinc (zinc-pyrithione, undecylenate de zinc), la 
piroctone olamine, etc., 
25 Uinvention s'applique egalement tout particulierement a toutes les 

applications ou Ton cherche a araeliorer la fixation d'un insecticide sur une cible. 
On pourra done citer egalement a titre de produits actifs a fixer, les insecticides, 
en particulier : 

- pyrethrine et pyrethrinoides de syntheses (permethrine et derives), 
30 - composes phosphores, par exemple malathion, parathion, 

- composes organochlores, par exemple lindane. 

Parmi les cibles de choix visees en tant que surface dans le cadre du 
procede de la presente invention, on citera tout particulierement les plantes et les 
insectes. 

35 Les plantes et les insectes sont entoures tfune membrane analogue a la 

peau appelee cuticule, meme si elle est de nature differente entre les insectes et les 



wo 98/46199 



PCT/FR98/00729 



11 



plantes. La cuticuie des insectes est une couche dure de keratine (analogue a la 
keratine des cheveux). EHe est en general recouverte, au moins partiellement, de 
pilosites a effet tactile, sensoriei ou moteur, appelees phaneres, de nature chimique 
analogue a la cuticuie, Ce sont done des surfaces de choix pour Tadhesion des 
5 vesicules de Tinvention. La fixation de telles vesicules directement sur la cuticuie 
ou les pilosites de Tinsecte est de nature a renforcer Taction des insecticides, en en 
prolongeant la duree de contact avec I'insecte. Ceci est particulierement important 
dans le cas de traitements sur rhomme ou Tanimal, tels que les traitements 
antiparasitaires, anti-acariens, antipoux, dans lesquels on cherche, d'une part a 

10 reduire la dose d'insecticide employe et ou, d'autre part, les produits sont rarement 
associes a des shampooings pour eviter leur elimination lors du rinfage. 

En ce qui conceme les plantes, les memes mecanismes d'adhesion 
peuvent etre mis en oeuvre. L'utilite d'une telle adhesion est la encore evidente, car 
dans le cas du traitement des plantes, le rin?age est present de manierc naturelle 

15 sous Teffet de la pluie. II est done tres important de retenir au niveau de la cuticuie 
un maximum de matiere active pour obtenir Faction en surface recherchee en 
particulier dans le cas des insecticides et fongicides de surface. 

Selon une autre variante, Tinvention conceme egalement un procede 
de preparation des compositions utilisees selon invention. Ce procede consiste a 

20 preparer une phase lamellaire cristal-liquide contenant au moins un agent 
tensioactif, im solvant polaire, avantageusement constitue par de Teau, et le cas 
echeant au moins un produit ou une composition que Ton souhaite encapsuler et a 
provoquer le rearrangement de ladite phase cristal-liquide sous forme de vesicules 
multilamellaires. 

25 Pour les raisons donnees precedemment, la presence d*un autre produit 

ou composition n'est pas toujours obligatoire dans la mesiu-e ou ce peut etre le • 
produit tensioactif cationique qui, selon une variante de Tinvention, peut jouer a la 
fois la fonction d'agent conferant la charge cationique et de produit a fixer selon 
rinvention. 

30 Dans le cas present, la formulation de la phase lamellaire est telle que 

Time au moins des conditions suivantes est realisee : 

- I'lm au moins des tensioactifs est un tensioactif cationique, 

- un produit cationique est incorpore dans ladite phase lamellaire. 
Plus precisement, la technique de preparation consiste a preparer, dans 

35 une premiere etape, une phase lamellaire cristal-liquide contenant un melange du 
tensioactif ou des tensioactifs, du solvant polaire, de Teau de preference, et le cas 
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echeant de produit ou melange actif que Ton cherche a encapsuler, puis a 
provoquer par un cisaillement la formation des vesicules multilamellaires. 

Pour optimiser le rendement d'encapsulation, on choisira des 
conditions teiies que la phase cristal-liquide soit homogene, c'est-a-dire mono- 
5 phasique, de faijon a ce que Tensemble du solvant polaire (eau en general), du 
produit ou melange actif soit solubilise dans cette phase lameilaire. 

Les conditions optimales a utiliser pourront etre en general 
determinees par examen d'une serie de compositions contenant des quantites 
variables de solvant et de produit actif. Cet examen sera fait soit par observation 
10 macroscopique en observant la separation de phase, soit par observation micros- 
copique en utilisant im microscope optique, de preference un microscope 
polarisant. 

Toutefois, la formation d*une phase cristal-liquide n'est pas une 
condition suffisante pour obtenir, par la suite, une suspension aisement dispersable 

15 de vesicules multilamellaires. II faut, de plus, obtenir une organisation de cette 
phase lamellaire sous la forme d'un empilement compact de ces vesicules. Ce 
rearrangement pourra etre obtenu en appliquant un cisaillement homogene, 
comme decrit dans la demande de brevet WO 93/19735. Ce rearrangement pourra 
etre egalement obtenu en jouant sur la formulation particuliere du melange, en 

20 particulier en choisissant un melange de tensioactifs tels que la texture recherchee, 
sous forme de vesicules multilamellaires, se forme spontanement ou a defaut lors 
d'une simple soUicitation mecanique, par exemple lors du melange des produits 
qui provoque une telle soUicitation mecanique. 

C'est pourquoi, on choisira avantageusement un melange de 

25 tensioactifs et des concentrations respectives de chacun des tensioactifs contenus 
dans ce melange de fa9on a obtenir la texture desiree. 

Plus precisement, on utilisera un melange de tensioactifs constitue 
generalement de deux types de tensioactifs, Tun etant plutot soluble dans Feau et 
presentant done une HLB elevee et I'autre etant plutot soluble dans Fhuile et 

30 presentant done une HLB relativement basse. Par ailleurs, il sera particulierement 
avantageux que Tun au moins des tensioactifs ait une CMC relativement basse, de 
preference inferieure a lO'^ mole/litre, de preference encore inferieure a 
10-6 mole/1. 

La proportion en poids des tensioactifs dans le melange final se situe 
35 generalement entre 5 et 90 %, de preference entre 30 et 70 %. 
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Plus precisement, pour obtenir les microcapsules recherchees, on 
utilisera des melanges de depart presentant les proprietes suivantes : 

1) Le melange doit former une phase lamellaire cristal-liquide 
homogene pour des proportions rfeau, en poids, allant de 10 a 98%, plus 

5 generalement de 20 a 60 %. 

2) Cette phase lamellaire homogene doit presenter une texture 
specifique, c'est-a-dire un arrangement spatial des lamelles qui, soit spontanement, 
soit sous simple melange, soit encore sous Paction d'un cisaillement specifique tel 
que decrit dans la demande intemationale WO 93/19735, coiresponde a une 

10 structure en "oignon". Cette structure peut etre reconnue aisement par Thomme de 
metier en utilisant un microscope polarisant. 

Pour obtenir les deux conditions ci-dessus, on utilisera avantageuse- 
ment, comme on I'a explique precedemment, deux tensioactifs ayant des equilibres 
hydrophile/lipophile sensiblement differents, afin de pouvoir ainsi regler a loisir 
15 les proprietes d^organisation (texture) de la phase lamellaire. 

On choisira de preference de m^langer un tensioactif plutot lipophile 
presentant une HLB basse comprise entre 3 et 7 et un tensioactif hydrophile 
presentant une HLB 61evee comprise entre 8 et 15. Uhomme du metier pourra 
aisement, en faisant varier les proportions des deux types de tensioactifs, obtenir 
20 une phase lamellaire homogene ayant des proprietes de texture recherchees. 

Les deux types de tensioactifs seront choisis parmi les tensioactifs 
compatibles avec I'usage vise. 

En appliquant le procede de preparation precedemment decrit, on 
aboutit, selon la formulation de la phase lamellaire cristal-liquide, et plus 
25 precisement en fonction de la nature et/ou des proportions des tensioactifs mis en 
oeuvre, a deux types de vesicules differentes entre elles par le degre d'organisation 
des molecules tensioactives dans la membrane constituant les compartiments des 
vesicules multilamellaires : 

- les vesicules de type "fluide" correspondent a des membranes ou les 
30 molecules de tensioactifs sont libres de se mouvoir et ne sont pas organisees sous 

forme d'un reseau cristallin bidimensiormel. Elles ont, en general, une forme 
spherique. 

- les vesicules de type "solide" correspondent, au contraire a ime 
organisation des molecules de tensioactif sous la forme d'lm reseau cristallin 

35 bidimensionnel. La forme de ces vesicules est anisotrope et se presente le plus 
souvent sous la forme de petits cristaux facettes. Dans tous les cas, la taille des 
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vesicules est comprise en 0,1 et 100 \im. L'aspect facette de ces vesicules n'est pas 
contradictoire avec leur structure multilamellaire de type oignon. 

Exemples 
5 Exemple 1 : Shampooing 

Des vesicules multilamellaires de tensioactif sont preparees a partir de 
la formulation suivante : 



Parmi les actifs solubles dans Teau, on pent utiliser les a- 
hydroxyacides, Tacide salicylique, la vitamine C, la cafeine, les proteines (entieres 
15 ou hydrolysees), les peptides, etc. Le jaguar C13S, de la societe Rhone-Poulenc est 
un derive quatemise de la farine de guar. 

Les constituants sont melanges a 50°C puis refroidis sous agitation 
constante par agitation mecanique puis disperses dans une base de shampooing 
formee de 15 % de lauryl6thersulfate de sodium dans Teau, a raison de 3 % de 
20 vesicules dans la base shampooing. La suspension est homogene et laiteuse, i 
cause de la presence des vesicules qui difliisent la lumiere. 

Pour les essais d'adhesion, une touffe de cheveux est trempee dans la 
solution de shampooing contenant les microcapsules; puis rincee a Teau courante, 
puis sechee a I'air. ^observation est effectuee sur les polls seches, par microscopie 
25 electronique a balayage, sous vide de lO'^^Torr, apres metallisation de 
Techantillon. 

Les cliches realises avec un grossissement de 2 500 montrent 
clairement la presence des vesicules coUees aux cheveux, avec une repartition 
uniforme sur la surface du cheveu. 
30 Par ailleurs, les cliches r6alis6s avec un grossissement de 6 000 

montrent clairement que les vesicules adherent fortement a la surface du cheveu, 
qu'elles "mouillent" littdralement. 

Exemple 2 : Composition antipoux 
35 Des microvesicules multilamellaires encapsulant le malathion comme 

insecticide sont preparees a partir de la formulation suivante : 



10 



sorbitan stearate 
polysorbate 60 
Jaguar C13S 

Solution aqueuse d*actifs hydrosolubles 



20% 
5% 
50%. 



25% 
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Polysorbate 60 25 g 

Stearate de sorbitan 32 g 

Jaguar C13S 3g 

Malathion 10 g 

5 Eau tamponnee (pH=6) 30 g 



Les vesicules sont obtenues par melange (erlenmeyer, agitation 
mecanique) des tensioactifs et de Teau a temperature ambiante, puis en maintenant 
Tagitation, chauffage a eO^'Ci Quand le melange est homogene le chauffage est 
10 arrete, et Tagitation maintenue, puis des que la temperature est inferieure a 45**C, 
le malathion est additionne et le melange refroidi sous agitation. 

On obtient une pate homogene form6e d'un cmpilement compact de 
microvesicules lamellaires, qu*on peut identifier par observation de la texture 
caracteristique en microscopic optique en lumiere polarisee. 
15 Cette pate est dispersee par addition lente d'eau tamponnee, a 

temperature ambiante, sous agitation. Le melange final contient 5% de vesicules, 
soit 0,5 % de malathion. Sa viscosite peut etre ajustee par Taddition d'un 
viscosant, par exemple le Jaguar C13S ou le jaguar C 162 (de meme namre 
chimique que le C13S). Une proportion de viscosant de 0,2% est suffisante pour 
20 donner un produit facile a appliquer. 

Cette formulation presente deux avantages. D'une part, elle permet de 
mettre en oeuvre du malathion dans une base aqueuse, tout en conservant la 
stabilite du malathion, qui n'est pas connu pour etre stable en milieu aqueux. 
D*autre part elle permet Taccrochage des vesicules sur le cheveux et sur les 
25 phaneres des insectes, conferant ainsi une longue duree d'action au produit, meme 
apres rin^age. 

Cet aspect accrochage peut eu-e visualise par microscopic electronique 
a balayage, sous vide de 10"^ Torr, apres legere metallisation, sur im echantillon 
de cheveux infestes de poux, traites avec le produit (application par massage du 
30 cuir chevelu 5 min, puis rin^age a Teau). Les vesicules sont visibles a la fois sur le 
cheveux et sur les insectes. 

Exemple 3 : Composition anticafards 

Des microvesicules multilamellaires encapsulant la tetramethrine et la 
35 Cypermethrine comme insecticide sont pr6par6es a partir de la formulation 
suivante : 
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Polysorbate 60 40 g 

Stearate de sorbitan 5 g 

Noramium M2SH* 5 g 

Tetramethrine 5 g 

5 Cypermethrine 5 g 

Eau 40 g 



♦chlorure de dialkyl dimethyl ammonium, avec des chaines alkyl issues du suif, 
fabrique par CECA. 

Les vesicules sont obtenues par melange (erlenmeyer, agitation 
10 mecanique) des tensioactifs et de Teau a temperature ambiante, puis en maintenant 
Tagitation, chauffage a 60^C. Quand le melange est homogene le chaufFage est 
arrete, et Tagitation maintenue, puis des que la temperature est inferieure a 45*^0, 
les molecules actives sont additionnees et le melange refroidi sous agitation. 

On obtient une pate homogene formee tfun empilement compact de 
15 microvesicules lamellaires, qu'on peut identifier par observation de la texture 
caracteristique en microscopic optique en lumiere polarisee. 

Cette pate est dispersee par addition lente d'eau, a temperature 
ambiante, sous agitation. Le melange final contient 5% de vesicules, soit 0,25 % 
de tetramethrine, et 0,25% de cypermethrine. 
20 La dispersion se presente sous forme d'un lait tres efficace sur les 

insectes rampants. Ueffet de fixation sur les surfaces est empIoyS a la fois pour la 
fixation sur Finsecte et sur le sol, pour avoir une action longue duree, 

Exemole 4 : Composition anti-fourmis 
25 Des microvesicules multilamellaires encapsulant la pennethrine 

comme insecticide sont preparees a partir de la formulation suivante : 



Polysorbate 60 35 g 

Stearate de sorbitan 1 0 g 

DehyquartAU56* 5g 

30 Perm6thrine 12 g 

Eau 38 g 



♦bis (acyloxy6thyl)hydroxyethyl m6thylammonium metosulfate fabriqu6 par 
HENKEL. 

Les vesicules sont obtenues par melange (erlenmeyer, agitation 
35 mecanique) des tensioactifs et de Teau a temperature ambiante, puis en maintenant 
Tagitation, chauffage a 60°C. Quand le melange est homogene le chaufFage est 
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arrete, et Tagitation maintenue, puis des que la temperature est inferieure a 45*^0, 
la molecule active est additionnee et le melange refroidi sous agitation. 

On obtient une pate homogene formee d'un empilement compact de 
microvesicules lamellaires, qu'on peut identifier par observation de la texture 
5 caracteristique en microscopic optique en lumiere polarisee. 

Cette pate est dispersee par addition lente d*eau, a temperature 
ambiante, sous agitation.. Le melange final contient 4% de vesicules, soit 0,48 % 
de permethrine. 

La dispersion se presente sous forme rfun lait et est tres efficace sur 
0 les fourmis. Cette efficacite resulte a la fois de la fixation sur I'insecte qui procure 
Tefficacite immediate et sur le sol qui procure une action de longue duree. Les 
essais en milieu naturel ont montre qu'une pulverisation de ce produit directement 
au dessus d'une fourmiliere detruisait de fa?on durable (pour une saison entiere) la 
fourmiliere et empechait la reinfestation. 



Exemple 5 : Fixation sur une fibre textile 

Des microvesicules multilamellaires sont preparees a partir de la 
formulation suivante : 



2^ Les vesicules sont obtenues par melange (erlenmeyer, agitation 

mecanique) des tensioactifs et de Feau a temperature ambiante, puis en maintenant 
I'agitation, chauffage a 60°C. Quand le melange est homogene, le chauffage est 
arrete, et Tagitation etant maintenue, le melange est refroidi sous agitation. 

On obtient une pate homogene form6e d'un empilement compact de 

30 microvesicules lamellaires, qu'on peut identifier par observation de la texture 
caracteristique en microscopic optique en lumiere polarisee. 

Cette pate est dispersee par addition lente d'eau, a temperature 
ambiante, sous agitation. Le melange final contient 5% de vesicules. Sa viscosity 
peut etre ajustee par Taddition d'un viscosant, par exemple le Jaguar C13S, a la 

35 concentration maximum de 2%. 



15 



20 



Polysorbate 60 
Stearate de sorbitan 
Jaguar CI 3S 
Conservateur 
Eau 



20 g 
25 g 

5g 

0,8 g 
49.2 g 
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La tres bonne adhesion des v^sicules sur les fibres textiles peut etre 
visualisee par microscopie electronique a balayage, sous vide de lO"^ Torr, apres 
legere metallisation, sur des echantillons de fibres textiles de differentes natures 
traitees par trempage de la fibre dans la dispersion de vesicules puis rincees a 
5 Teau. 

Les vesicules sont visibles sur les fibres que ce soit du polyamide, du 
polyester ou du coton. 



Exemole 6 : Fixation sur un tissu 



10 Des microvesicules multilamellaires encapsulant un parfum sont 


preparees a partir de la formulation suivante : 




Polysorbate 60 


22g 


Stearate de sorbitan 


25 g 


Jaguar CI 3S 


3g 


15 Parfum "Floral Sweet"* 


10% 


Conservateur 


0,8 g 


Eau 


39,2 g 


* parfum foumi par Haarman & Reimer 





20 Les vesicules sont obtenues par melange (erlenmeyer, agitation 

mecanique) des tensioactifs et de I'eau a temperature ambiante, puis en maintenant 
Pagitation, chauffage a eO^'C. Quand le melange est homogene le chaufFage est 
arrete, le parfum est additionne des que la temperature, est inferieure a 45°C, puis, 
I'agitation etant maintenue, le melange est refi-oidi sous agitation. 

25 On obtient une pate homogene formee d'lm empilement compact de 

microvesicules lamellaires, qu*on peut identifier par observation de la texture 
caracteristique en microscopie optique en lumiere polarisee. 

Cette pate est dispersee par addition lente d'eau, a temperature 
ambiante, sous agitation. Le melange fmal contient 10% de vesicules. Sa viscosite 

30 peut etre ajustee par Taddition tfun viscosant, par exemple le Jaguar C13S, a la 
concentration maximum de 0,5%. 

Cette dispersion de vesicules "parfumees" peut etre utilisee pour 
parfumer de fagon durable des tissus, par accrochage des vesicules sur la fibre 
textile, et relargage lent du parfum. La pulverisation d'une petite quantity de cette 

35 dispersion sur un tissu confere un parfum qui persiste plusieurs semaines. 
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Exetnole 7 : d eodorant corporel non alcooliaue 

Les deodorants corporels en vaporisateur sont des solutions 
alcooliques de parfiim et de bactericide. Si Ton veut eviter I'utilisation d'alcool, 
essentiellement pour eviter la sensation irritante, on utilise des dispersions dans 
5 une huile de silicone legere, qui donne une sensation de fraicheur lors de son 
evaporation apres application, analogue a celle obtenue avec I'alcool. 

Malheureusement tous les actifs utilises dans les deodorants ne sont 
pas solubles dans ces huiles de silicone. D'autre part, I'encapsulation permet 
d'obtenir un effet longue duree du parfum, ce qui ameliore Tefficacite du 
10 deodorant. Pour ce type ^application il faut formuler des vesicules dispersibles en 
milieu huile de silicone. 

Des vesicules multilamellaires selon Tinvention sont preparees a partir 



de la formulation suivante : 

Lecithine de soja a 20% de phosphatidylcholine 40 g 

Alcool laurique ethoxyle, a 4 oxyde d'ethylcne 10 g 

Parfum 18 g 

Bactericide (Irgasan DP300 de CIBA) 3 g 

Jaguar C13S Ig 



28 g 

20 

La lecithine, le polymere cationique, le bactericide et 50% de Teau 
sont prealablement melanges a temperature ambiante pour obtenir une pate 
homogene. Lorsque le melange est homogene, I'alcool laurique ethoxyle, le 
parfiim, le reste d'eau sont additionnes. Lorsque I'addition est complete, le 

25 melange est maintenu sous agitation a temperature ambiante jusqu'a obtention 
d'une pate visqueuse, que Ton pent disperser facilement dans une base pour 
atomiseur deodorant non alcoolique. 

Cette base est essentiellement composee tfune huile de silicone legere, 
dans laquelle peuvent etre additionnes des sels tfalurainium (effet bloquant de la 

30 transpiration). Les vesicules sont dispersees a 10%, de maniere a avoir un titre en 
bactericide de 0,3% dans la dispersion finale. Cette dispersion non aqueuse a une 
tendance a sedimenter du fait de la moins bonne efficacit^ de Tagitation 
brownienne en milieu huileux, et necessite une agitation manuelle pour remettre 
en suspension les vesicules avant Tutilisation. 



wo 98/46199 



PCT/FR98/00729 



20 



Exemple 8 : Formulation dermatologique veterinaire 

Le traitement antiparasitaire du betail se fait souvent par utilisation de 
dispersion de matiere active dans un milieu huileux qui est verse en une seule 
application sur le dos de Tanimal. Le principe actif diffuse ensuite par capillarite 
5 sur Tensemble de Tanimal. Ce precede communement appele "pour on" (qui 
signifie en anglais "verser sur") presente I'avantage d'etre rapide ^application et 
d'eviter Tinhalation du principe actif, consecutive d'une pulverisation, a la fois 
pour Tanimal et pour Tapplicateur. 

Les vesicules selon Tinvention se pretent particulierement bien a la 
10 mise en dispersion dans une huile d*un principe actif, et done a la formulation de 
formes "pour on" de principes actifs veterinaires. 

Les vesicules sont preparees selon la composition suivante : 
Lecithine de soja a 20% de phosphatidylcholine 40 g 

016ate de sorbitan 10 g 

15 Jaguar C13S 3g 

Principe actif (par exemple permethrine) 5 g 

Eau 22 g 

Huile minerale 20 g 

20 Le melange des constituants se fait a temperature ambiante, en 

introduisant les constituants dans Fordre suivant : lecithine, polymere cationique, 
oleate de sorbitan, principe actif, eau, puis huile minerale. On obtient une pate 
homogene. 

Cette pate pent facilement etre dispersee dans une huile minerale, a 
25 10% pour obtenir une dispersion de vesicules encapsulant Tactif, de viscosite 
adaptee a I'utilisation par depot sur le dos de Fanimal. Comme pour I'exemple 7, la 
dispersion necessite une agitation manuelle avant utilisation pour une parfaite 
mise en suspension. 

Une telle preparation, a base de vesicules multilamellaires encapsulant 
30 I'actif presente les avantages de la remanence de I'actif liee au phenomene 
adhesion et, de plus evite une penetration systemique de Tactif dans Tepiderme 
grace a la charge cationique des vesicules. EUe est done particulierement adaptee a 
tous les actifs qui ont une action locale sur le pelage des animaux. 



35 
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Exemole 9 : F ormulation hvdratante pour rouge a levres 

L'introduction d'un hydratant hydrophile dans un rouge i levres, i base 
d'huile de ricin et de cire d'abeille, done fortement hydrophobe pose 
d'insurmontables problemes techniques. L'utilisation des vesicules 
5 multilamellaires selon I'invention, permet de resoudre ce probleme, et apporte 
I'effet d'adhesion et done de remanence de I'hydratant sur les levres. 

Les vesicules sont preparees a partir de la formulation suivante : 
Trist6arate de sucrose 30 % 

Glycerol 60% 
10 Jaguar C13S 1% 



Eau 90/, 



L'ensemble des constituants est grossierement melange a temperature 

ambiante, puis la temperature est elevee jusqu'a TOX, en maintenant une forte 
1 5 agitation. Lorsque le melange est homogene, la temperature est abaissee lentement 

a I'ambiante en maintenant une agitation moderee. Le produit se presente sous la 

forme d'une pate tres ferme. 

Cette pate se disperse facilement dans ITiuile de ricin, qui est ensuite 

utilis6e pour preparer la base de rouge a levre, selon une formulation 
20 traditionneile. On peut ainsi introduire jusqu'd 10% de vesicules dans le rouge a 

levres, correspondant k 6% de glycerol, sans d^grader les qualitds cosmitiques du 

produit. 
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REVENDICATIONS 

1. Precede destine a faire adherer un produit sur une surface, 
caracterise en ce qu'il consiste a mettre en contact avec ladite surface une 

5 composition dans laquelle ledit produit est incorpore dans- des vesicules 
multilamellaires sensiblement spheriques, de diametre compris entre 0,1 et 
100 ^m, constituees de membranes concentriques a base tfau moins un tensioactif 
separees par un milieu solvant, lesdites vesicules presentant une structure en 
oignon et portant une charge globale positive liee a la presence d'au moins un 
1 0 agent cationique au sein desdites vesicules. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que ladite surface 
presente une charge negative. 

3. Procede selon Tune des revendications 1 ou 2, caracterise en ce que 
ladite surface est constituee tfune fibre naturelle ou artificielle ou d'un ensemble 

15 de fibres tel qu'un tissu. 

4. Procede selon la revendication 1 ou 2, caracterise en ce que ladite 
surface est une surface biologique, en particulier une partie exteme du corps 
humain ou animal telle que la peau, les phaneres, les poils ou les cheveux, ou la 
cuticule ou les pilosites des insectes ou une partie a6rienne des vegetaux, en 

20 particulier leur cuticule. 

5. Procede de traitement cosmetique ou d*hygiene du corps humain ou 
animal, en particulier des cheveux, des phaneres, des poils ou de la peau 
permettant notamment d'augmenter la remanence d'un agent actif sur la partie du 
corps traite, caracterise en ce qu'il consiste a appliquer sur ladite partie du corps 

25 une composition cosmetique ou rfhygiene dans laquelle ledit produit actif est 
incorpore dans des vesicules multilamellaires sensiblement spheriques, de 
diametre compris entre 0,1 et 100 jim, constituees de membranes concentriques a 
base d'au moins un tensioactif separees par un milieu solvant, lesdites vesicules 
presentant une structure en oignon et portant xme charge globale positive. 

30 6, Procede selon Tune des revendications 1 a 5, caracterise en ce que 

lesdites membranes comprennent une quantite efficace d'au moins un tensioactif 
cationique pour conferer auxdites vesicules une charge positive. 

7. Procede selon la revendication 6, caracterise en ce que ledit 
tensioactif cationique est choisi dans le groupe constitue des ammoniums 

35 quatemaires, des amines, des sels d'amine ou des amides susceptibles d'etre 
protones dans les conditions de pH d'utilisation de ladite composition, des derives 
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de betaine ou d'aminoacides dans des conditions de pH qui les rendent 
cationiques, des derives d^imidazoline, des dialkylesters quatemises. 

8. Precede selon Tune des revendications 1 a 7, caracterise en ce que 
lesdites vesicules comprennent au moins un produit encapsule presentant une 

5 charge cationique en quantite efficace pour conferer auxdites vesicules une charge 
cationique. 

9. Precede selon la revendication 8, caracterise en ce que ledit produit 
encapsule est un polymere cationique. 

10. Precede selon la revendication 9, caracterise en ce que ledit 
10 polymere cationique est choisi dans le groupe constitue des derives de 

polysaccharides, des hydrolysats cationiques de proteines, des derives polyamines, 
des polyaminoacides dans les conditions de pH ou ils sent cationiques, la 
polyethyleneimine, les derives quatemaires de polyvinylpyrrolidone (PVP) et les 
copolymeres de polyvinylpyrrolidone quatemisee et de polymeres hydrophiles, les 
1 5 polyquatemium et les derives de la chitine. 

1 L Precede selon Tune des revendications 1 a 10, caracterise en ce que 
lesdites vesicules multilamellaires contiennent de 0,01 a 10 % en poids par rapport 
au poids desdites vesicules d'au moins un compose a caractere cationique, 

12. Composition ph'armaceutique destinee au traitement du corps 
20 humain ou animal, caracterisee en ce qu'elle contient au moins un agent actif 

faisant partie integrante de microvesicules telles que decrites dans Tune des 
revendications 1 ou 6 a 1 1 . 

13. Precede selon Tune des revendications 1 a 1 1, caracterise en ce que 
ladite composition mise en contact avec ladite surface est preparee selon un 

25 precede comprenant les etapes de : 

- preparation d'une phase lamellaire cristal-liquide a base d'au moins 
un agent tensioactif comprenant ledit agent cationique et, le cas 6cheant, un 
produit a fixer ou un agent actif different dudit agent cationique, 

- application d'un cisaillement de ladite phase lamellaire cristal-liquide 
30 conduisant a la formation desdites vesicules, 

- incorporation desdites vesicules dans un milieu adapt6. 
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